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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(g) Verfahren zur Umsetzung einer organischen Verbindung mit einem Hydroperoxid 

(57) Verfahren zur Umsetzung einer organischen Verbin- 
dung mit einem Hydroperoxid, das mindestens die fol- 
genden Stufen (i) bis (iii) umfafSt: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der organischen 
Verbindung unter Erhalt einer Mischung, umfassend die 
umgesetzte organische Verbindung und nicht umgesetz- 
tes Hydroperoxid, 

(ii) Abtrennung des nicht umgesetzten Hydroperoxides 
aus der aus Stufe (i) resultierenden Mischung, 

(iii) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (ii) mit der organischen Verbindung. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Hrfindung betriffl ein Vcrfahren zur Uin- 
sclzung einer organischen Verbindung mil einem Hydroper- 
oxid, wobei ini Laufe des Verfahrens Hydroperoxid abge- 
irenni wird und emeul mil der organischen Verbindung um- 
gcsclzi wird. Ebcnso bcLrifTldic vorlicgcndc Erfindung cine 
Vorrichtung zur Umsetzung einer organischen Verbindung 
mil eincm Hydroperoxid. 

Umsctzungen von organischen Verbindungen mil Hydro- 
peroxiden, d. h. mil VerbinHnngp.n der allpcnieinen Fennel 
ROOH, werden in den giingigen Vcrfahren des Slandcs <lcr 
iechnik im Regelfall einsluhg durchgefiihn. 

Der Begriff "einslufig" bezieht sich in diesem Zusaiiimcn- 
hang auf das Hydroperoxid-Hdukt und bedeulet, daB wah- 
rend des gesamien Verfahrens nur in einem einzigen Schriii. 
Hydroperoxid der umzusetzenden organischen Verbindung 
zugegeben wird. 

Die US-A-5,262,550 beschreibl beispielsweise ein Vcr- 
fahren zur Hpoxidierung von Alkenen, in dem in einer Stufe 
Alkcn mil Wasscrstofrpcroxid odcr cincin WasserslolTpcr- 
oxid-Precursor zum enisprechenden Alkenoxid umgeseizt 
wird. 

Die US-A-4,883,260 offenbarl. ein Vcrfahren, in dem Ai- 
ken mil WasserstofFperoxid in einer Stufe im Slahlautokla- 
vcn bzw. im Glasauloklaven umgcsel/1. wird. 

In S.-H, Wang, Process Economics Program, Report 2E, 
S. 6-1 bis 6-27, SRI Intemalional (1994) isl beispielsweise 
ein Vcrfahren beschrieben, in dem in einer Slufe eine ca. 
17gew.-%ige Ethylbenzolhydroperoxidlosung mil Propen 
an einem honiogenen Mo-Katalysator umgesetzt wird. Ins- 
gesaml werden bei diesem Vcrfahren pro Mol Hydroperoxid 
7,2 mol Propen eingesetzt. 

Die gleiche SchrilY ottenbarl auf den Sciten 6-28 bis 6-47 
cin Vcrfahren, in dem in einer Slufe cine ca. 20 gew.-%igc 
Elhyibenzolhydroperoxidiosung mil Propen an einem hete- 
rogenen Ti/Si02-Kalalysalor umgeselzl wird, wobei das Ai- 
ken epoxidiert wird. Pro Mol Hydroperoxid werden hierbei 
16,7 mol Propen eingeselzl. 

Eben falls in dieser Schrifl wird auf den Seiten 5-1 bis 5- 
21 ein Vcrfahren offenbarl, in dem in einer Slufe eine ca. 
40 gew.-%ige lerl-Bulylhydroperoxidlosung mil Propen an 
einem homogenen Mo-Kalalysaior umgeselzl wird, wobei 
das Aiken epoxidierl wird. Pro Mol Hydroperoxid werden 
hierbei 3,7 mol Propen eingesetzt. 

Die gleiche Schrift offenbarl auf den Seiten 5-22 bis 5-43 
ein Vcrfahren, in dem in zwei direkt aufeinanderfolgenden 
Siufen eine ca. 72 gew.-%ige terl-Butylhydroperoxidlosung 
mil Propen und eincm homogenen Mo-Katalysator umge- 
selzl wird, wobei das Aiken epoxidiert wird. Dabei werden 
pro Mol Hydroperoxid 1,2 Mol Propen eingesel/J. 

Ein Nachteil dieser Vcrfahren ist darin zu sehen, daB ent- 
weder mil einem relativ hohen UberschuB an der umzuset- 
zenden organischen Verbindung oder mil einem sehr kon- 
zentrierten Hydroperoxid gearbeitet werden muB, urn opti- 
male Scleklivilalcn zu erreichen. 

Eine Aufgabe der voriiegenden Erfindung war es daher, 
cin Vcrfahren bereitzuslellcn, das cs erlaubl, den t JberschuB 
an umzusetzender organischer Verbindung so gering wie 
moglich zu h alien und ein relativ niedrig konzenirierles Hy- 
droperoxid einzusetzen. 

Daher betriffl die vorliegende Erfindung ein Vcrfahren 
zur Uiiiscly.ung cincr organischen Verbindung mil einem 
Hydroperoxid, das mindestcns die foigcnden Stufcn (i) bis 
(iii) umfaBt: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mil der organi- 
schen Verbindung unler Erhalt einer Mischung, umfias- 



send die umgeselzte organische Verbindung und nicht 
umgesetztes Hydroperoxid, 

(ii) Abtrennung des nicht umgeselzlen Hydroperoxi- 
des aus der aus Stufe (i) resultierenden Mischung, 
5 (iii) Umselzung des abgeirennten Hydroperoxides aus 
Stufe (ii) mil der organischen Verbindung. 

DcmgemaB findet die Umsetzung der organischen Ver- 
bindung mil dem Hydroperoxid in mindestcns zwei Stufcn 

10 (i) und (iii) statl. Ebcnso ist es im crfindungsgemaBen Vcr- 
fahren denkbar, daB die Umselzung der organischen Verbin- 
dung mil dem Hydroperoxid in mehr als zwei Stufcn stalt- 
findet. Je nach Anzahl der Siufen, in dcnen die Umsetzung 
slat t findet, ist es selbslverslandlich im crfindungsgemaBen 

15 Vcrfahren auch denkbar, daB mehr als eine Slufe durchlau- 
fen wird, in der das eingeset7.te Hydroperoxid abgetrennt 
wird. 

Als Beispiel sei z. B. ein Vcrfahren genannt, in dem die 
Umsetzung der organischen Verbindung mit dem Hydroper- 

20 oxid in den Stufen (i), (iii) und (v), die Abtrennung des Hy- 
dropcroxids in den Siufen (ii) und (iv) slailfindet. 

Im ailgemeinen werden im erfindungsgemaBen Vcrfahren 
zwei bis fiinf Stufcn durchiaufen, in denen die oiganische 
Verbindung mit dem Hydroperoxid umgeselzl wird. Die 

2.S vorliegende Erfindung betriflft demgemaB auch ein Vcrfah- 
ren zur Umselzung cincr organischen Verbindung mit eincm 
Hydroperoxid, das die folgenden Stufen (i) bis (ix) aufweist: 

(i) Umselzung des Hydroperoxides mil der organi- 
30 schen Verbindung unter Erhalt einer Mischung M^, 

(ii) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus Stufe 
(i) resultierenden Mischung Mi, 

(iii) Umselzung des abgeirennten Hydroperoxides aus 
Slufe (ii) mil der organischen Verbindung unter Erhalt 

35 einer Mischung Mn, 

(iv) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus Stufe 
(iii) resultierenden Mischung Mn, 

(v) Umsetzung des abgeirennten Hydroperoxides aus 
Stufe (iv) mil der organischen Verbindung unter Erhalt 

40 einer Mischung Mjn, 

(vi) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus Slufe 
(v) resulliercndcn Mischung Mm, 

(vii) Umselzung des abgeirennten Hydroperoxides aus 
Stuic (vi) mil der organischen Verbindung unter Erhalt 

45 einer Mischung Miv, 

(viii) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus 
Stufe (vii) resultierenden IVIischung Miv, 

(ix) Umselzung des abgeirennten Hydroperoxides aus 
Stufe (viii) mit der organischen Verbindung. 

50 

Bevorzugl sind im erfindungsgemaBen Vcrfahren zwei bis 
vier Stufen, in denen die organische Verbindung mil Hydro- 
peroxid umgesetzt wird, besonders bevorzugl zwei bis drei 
Siufen. Vorzugsweise findcl die Umsetzung der organischen 
.55 Verbindung mil dem Hydroperoxid in zwei Siufen stall. 

Die Abtrennung des Ilydroperoxids in den obcn genann- 
ten Abtrennsiufen (ii), (iv), (vi) und (viii) kann im crfin- 
dungsgemaBen Vcrfahren nach alien gangigen Vcrfahren ge- 
maB dem Stand der Technik durchgcfuhrt werden. Dabei 
60 konnen in unlerschiedlichen Abtrennsiufen auch unler- 
.schiedliche Abtrennmethoden eingesetzt werden. 

Vorzugsweise erfolgt die Abtrennung des Hydrofjcroxi- 
dcs in den Abtrennsiufen deslillaliv. .Te nach den Anfordc- 
rungen des Verfahrens isl dabei cine Abtrennung in einer 
65 oder mehreren Destillalionskolonnen moglich. Vorzugs- 
weise wird in cincr Abtrennsiule zur Abtrennung des Hy- 
droperoxides eine Deslillationskolonne verwcndet . 

Im Rahmen des erfindungsgemaBen Verl^hrens ist es 
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denkbar, fur jede Slufe, in dcr das Ilydroperoxid abgetrennt 
wird, eine eigene Abtrennvorrichiung Aj vorzusehen. 
Ebenso isles inoglich, bei cnisprechenderReaktionsfuhrung 
und bei mehrcren Abtrennstufen die Abtrennungen in einer 
einzigen Abtrennvorrichiung durchzufuhren. 5 

Sind mehrere Abtrennsiufen vorgesehen, isi es auch mog- 
lich, durch gceignclc Rcaktionsfiihrung jcwcils zwci oder 
auch mehr Abtrennstufen in jeweiis einer Abtrennvorrich- 
iung durchzufuhren. Ganz allgemein isles denigeniiiB mog- 
lich, fiir n Abtrennsiufen insgesaml m Abtrennvorrichiun- to 
gc^n vorziischcn, wobci 1 ^ i\\ ^ ti. 

Sollle im AnschluB an die leUle Slufe, in der cine Uinsel- 
zung der organischen Verbindung mil deni Hydroperoxid 
stallfindel, nodi eine weilere Ablrcnnung des Hydroper- 
oxids gewiinscht sein, beispielsweise, uin eventuell rest 11- 15 
ches Hydroperoxid zu recyclen, so isl dies im Rahmen des 
erfindungsgcmafien Veri'ahrens selbstverslandlich ebcnfalls 
moglich. 

Aus der Mischung, die aus einer Umsetzungsstufe, in der 
die organische Verbindung mil dem Hydroperoxid umge- 20 
sclzl wird, rcsullierl, kann im crfindungsgeniiiBcn Verfahren 
in einer Abtrennvorrichiung neben dem Hydroperoxid auch 
die umgeselzle organische Verbindung abgetrennt werden. 
Naturlich isl es auch moglich, nach Abtrennung des Hydro- 
peroxids das verbleibende Reaktionsgul in eine weilere, 25 
speziell zu dicsein Zweck vorgesehene Abtrennvorrichiung 
zu iiberfuhren und dorl aus dem Reaktionsgul die umge- 
selzle organische Verbindung abzutrennen. 

In beiden Fallen isl es beispielsweise moglich, die umge- 
setzte organische Verbindung in den n Abtrennvorrichtun- 30 
gen zu sammeln und nach Beendigung der Umsetzungen der 
organischen Verbindung mil dem Hydroperoxid abzutren- 
nen. 

Bevorzugt wird die umgeselzte organische Verbindung 
jedoch in der jeweiligen Abtrennvorrichiung ncben dem Hy- 35 
droperoxid abgelrennt. Bei einer desiillativen Abtrennung 
isl es beispielsweise moglich, die uingcsclzlc organische 
Verbindung iiber Kopf der Mischung zu enlnehmen, und im 
Seilenabzug das Hydroperoxid aus der Mischung abzutren- 
nen. 40 

Im crfindungsgemaBen Verfahren isl es naturlich eben- 
falls moglich, bei Verwcndung einer DesLillalionsanlage als 
Ablrenneinrichtung das Hydroperoxid nichl iiber Seilenab- 
zug, sondern iiber Sumpf aus der Mischung abzutrennen. 

Erlblgt die Abtrennung des ITydroperoxids und/oder der 45 
unigesetzlen organischen Verbindung in einer Destillations- 
anlage, ist es im erfindungsgemaRen Verfahren moglich, 
eventuell anfallende hochsiedende Komponenten der Mi- 
schung, die als Nebenprodukte aus der Umselzung der orga- 
nischen Verbindung mil dem Hydroperoxid anfallen, iiber 50 
vSumpf abzutrennen. Dabei isl es auch denkbar, beispiels- 
weise durch Zugabe von vorzugsweise gasf5rmigen, nied- 
rigsiedenden Komponenten, wie z. B. der organischen Ver- 
bindung, vorzugsweise Propen, an sich, die Sumpfiempera- 
tur zu erniedrigen. 55 

Beispiele fur solche nicdrigsiedenden Komponenlen sind 
u. a, KohlenwasserstotTe mil 1 bis 4 Kohlenst offal omen wie 
beispielsweise Melhan, Elhan, Propan, Butan, Eliien oder 
Bulene. Ebenso konncn beispielsweise StickstolT oder Ar- 
gon eingesetzi werden. 60 

Selbstverslandlich isl es im erfindungsgemaRen Verl^h- 
ren moglich. auch mehrere organische Verbindungen mit 
dem Hydroperoxid umzusetzen. Ebenso isl es denkbar, zur 
Umselzung mehrere Hydroperoxide zu verwenden. 

Werden mehrere organische Verbindungen und/oder meh- 65 
rere Hydrof)eroxide nnteinander in den jeweiligen Stufen 
umgeselzl, so konnen in den Mischungen verschiedenarlige 
Produkie, die aus den Umselzungen resultieren, vorliegen. 



Werden diese wiederum in den jeweihgen Abtrennstufen 
destillativ abgetrennt, kann es nolwendig sein, zur Abtren- 
nung mehrer Oeslillationskolonnen vorzusehen. Rbenso 
kann die deslillalive Abtrennung mehrerer Hydroperoxide 
aus der Mischung mehrere Deslillationskolonnen erforder- 
lich machen. 

Die Umselzung der organischen Verbindung mil dem Hy- 
droperoxid in der Stufe (i) findel in einem daftir geeigneten 
Reaktor Rj stall. Als Edukte der Umselzung werden die um- 
zusetzende organische Verbindung, das Hydroperoxid und, 
<:r»fern erforderlich. ein oder auch mehrere bei der Umsel- 
zung geeignele und/oder erfordcrlichc Losungsmillel einge- 
setxl. 

In den Reaklor R^ flieBen also im erfindungsgemaBen Ver- 
fahren mindestens die Slrome Hi^ und Hj^. Gegebenenfalls 
kann beispielsweise ein weiterer Strom Ej^ in den Reaktor 
Ri flieBen. Dabei bezeichnel: 

Hi' den Strom, der die umzuselzende Vfcrbindung enl- 
hali, gegebenenfalls gelosl in einem oder mehreren 
sungstnitleLn, 

Ei^ den Slrom, der das Hydroperoxid enlhall, gegebe- 
nenfalls gelosl in einem oder mehreren Losungsmil- 
lel n, und 

Ej^ den Slrom, der ein oder mehrere Losungsmillel enl- 
hali. 

Die einzelnen Slrome werden im Rahmen des erfin- 
dungsgemaRen Verfahrens vor dem ZufluR in den Reaktor 
Ri vorzugsweise zu einem Slrom Ei vereinigt. Ebenso isl es 
prinzipiell moglich, die einzelnen Strome einzeln in den Re- 
aktor R] zu leilen. Weiler isl es auch moglich, die einzelnen 
Slrome, in sinnvollen Kombinationen zusamniengefuhrt, in 
den Reaktor Ri zu leiien. Beispielsweise konnten Ei' und E]^ 
vor dem Eingang in den Reaktor K\ zusammengefuhrl und 
in den Reaktor Ri geleitei werden, in den als separater Slrom 
zusiitzlich der Strom E^^ flieRl. 

Bevorzugt wird im erfindungsgemaBen Verfahren ein 
Strom El in den Reaktor R] geleitei, der aus der Kombina- 
tion der Slrome Ej' , Ej- und Ej^ bestehl. Dabei isl ein Slrom 
bevorzugt, bei dem die Konzenirationen der einzelnen Kom- 
ponenlen des Slroms so gewahlt sind, daB der Strom fiussig 
und einphasig ist. 

Bevorzugt werden dabei Hydroperoxidkonzenlrationen in 
Ej verwendet, die im Bereich von 0,01 bis 10, bcsonders be- 
vorzugi im Bereich von 0,1 bis 9 Gew.-%, weiler besonders 
bevorzugt im Bereich von 1 bis 8 Gew.-% und insbesondere 
im Bereich von 5 bis 7 Gew.-% liegen. 

Die Kon/entraiion der umzusetzenden organischen Ver- 
bindung wird beispielsweise so gewahll, daB das molare 
Verhiillnis von umzuselzender organischer Verbindung zu 
Hydroperoxid im Bereich von 0,7 bis 3,0, bevorzugt im Be- 
reich von 0,8 bis 2,7, weiler besonders bevorzugt im Bereich 
von 0,9 bis 2,3 und insbesondere im Bereich von 1 ,0 his 2,0 
liegt. 

Je nach Temperatur, die zur Umselzung der organischen 
Verbindung mil dem Ilydroperoxid im Reaktor R] gewahll 
wird, kann es im erfindungsgemaBen Verfaliren sinnvoU 
sein, den Slrom oder die Slrome vor dem Eingang in den Re- 
aktor Ri vorzutemperieren. 

Die Reaklionsbedingungen werden ini Reaktor Rj im er- 
findungsgemaBen Verfahren so gewaJill, daB der Hydroper- 
oxidumsalz im allgemeinen im Bereich von 70 bis 9.5%, be- 
vorzugi im Bereich von 80 bis 94, 5%, und insbesondere be- 
vorzugl im Bereich von 85 bis 94% liegl. 

Weiter werden Druck pi, Temperatur '[\ und Verweily^it 
All des Reakiionsgules im Reaktor R] bevorzugl so gewiilill, 
daB die Mischung Mi, die aus der Umselzung resullierl, fliis- 
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sig und einphasig ist. 

Dabei werden Driicke pi gewahll, die ini allgeiiieinen ini 
Bereich vom Higendruck bis 100 bar liegen, bevorzugl im 
Bereich vom Higendruck bis 40 bar und besonders bevor- 
y.ugl im Bereich vom Higendruck bis 30 bar. 5 

Die ieniperaluren Tj liegen im allgemeinen im Bereich 
von 0 bis 120°(:, bevor/ugl im Bereich von 10 bis lOO^C, 
weiier bevorzugt im Bereich von 20 bis 90°C und besonders 
bevorzugl im Bereich von 30 bis 80^C. 

Nach dcr Umsel/.ung im Reaktor Rj wird die resuhierende lO 
ivliscliung als Slrcr.i Mj der Abtrennvorrichtung Ai zug*"- 
fiihrl. Don. wird, wic obcn bcschricbcn, das Hydropcroxid 
aus der Mischung abgetrenni. 

Erfolgl bei destillativer Abtrennung hicrbei auch die Ab- 
trennung von umgesetzier organischer Verbindung, so wird 15 
die Destination ini allgemeinen so gefuhrt, daB aus Mi niin- 
destcns 50%, bcvor/.ugt mindestens 60%, weiter bevorzugl 
inindestens 70%, besonders bevorzugt mindestens 80% und 
insbesondere bevor/ugt mindestens 90% der unigesetzten 
organischen Verbindung abgetrenni. werden. 20 

Bevorzugl wird die Abtrennung so gefiihrt, daB cine flus- 
sige Mischung, die das Ilydroperoxid enthait, abgetrenni 
wird. Diese abgetrenntc Mischung wird im folgenden mil 
Mj^ bezeichnel. Dabei ist es mogh'ch, daB die abgetrennte 
Mischung, die das Hydropcroxid enthalu zusatzlich zum 25 
Hyctroperoxid bcispiclsweisc noch geringe Mengen an nicht 
umgesetzier organischer Verbindung und/oder umgesetzier 
organischer Verbindung enlhiill. Ebenso kann die Mischung 
M]"^, die das abgetrennte Hydroperoxid enthalt, gegebenen- 
falls erforderliches Losungsmittel enthahen, das iiber den 30 
Strom E]^ zugesetzt wurde, oder Losungsmittel, das gegebe- 
nenfalls in den Stromen E/ und/oder Ej^ enthalten war, 

Wird in der Abtrennvorrichtung A[ auch die umgesetzte 
organische Verbindung abgetrenni, so resultiert aus dieser 
Abtrennung, aus dcr bevorzugt cine flussige Mischung oder 35 
eine Flussigkeit-Gas-Mischung erhaiten wird, ein Strom, 
dcr im folgenden mil Mi' bezeichnel wird. Dieser enthalt im 
erfindungsgemaBen Verfahren neben der umgesetzten orga- 
nischen Verbindung gegebenenfalls die nicht umgesetzte or- 
ganische Verbindung und/ oder geringe Mengen an gegebe- 40 
nenfalls erforderlichem Losungsmittel, das iiber den Sirom 
E|^ zugesetzt wurde, oder Losungsmittel, das gegebenen- 
falls in den Stromen Ej^ und/oder Ei~ enthalten war. 

Wird, wie oben beschrieben, die Abtrennung in einer De- 
siillationsanlage durchgefuhrt, und werden uber Sumpf 45 
hochsiedende Anteile von M] abgetrenni, so resultiert aus 
dieser Abtrennung ein Strom M(^. Solche hochsiedenden 
Anteile konnen beispielsweise Nebenprodukte der Umset- 
zung in Reaktor Ri sein, die im Strom M| enthalten sind. 

Nach dem Durchlaul der Stufen (i) und (ii) wird im crtin- 50 
dungsgemaRcn Verl"*ahren das abgelrennte Hydroperoxid in 
der Stufe (iii) emeut mil der organischen Verbindung umge- 
setzt. 

Dabei ist es beispielsweise inoglich, den Strom M]^, der 
das Hydroperoxid enthalt, in den Reaktor Ri zuriickzufuhren 55 
und dort mil der organischen Verbindung umzusetzen. 

Hierbci sind im Rahmen des erfindungsgemaBen Verfah- 
rens verschiedene MogUchkeiten der Ruckfuhrung von Mi" 
in Rj denkbar. 

Unabhiingig davon, wie die Strome Ei' bis H]^ in den Re- 60 
aktor R] gefiihrt werden, kann beispielsweise M]^ als separa- 
ter Strom in Ri geleilet werden. Dabei ist eine Vorerwar- 
mung, wie oben beschrieben, des Stromes M)~ moglich. 

Itbenso ist es beispielsweise moglich, Mi~ dem Strom Ej" 
zuzufiihren, bevor der resultierende Strom Ej" + Mi^ in Ri 65 
geleitet wird. Moglich ist ebenso, Mj^ dem Strom Ei, der aus 
der Kombinalion aus E/ bis Ei* resultiert, oder einem geeig- 
neten, wie oben beschriebencn Sirom zuzumischen, der aus 
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einer geeigneten Kombinalion aus irgendzwei der Strome 
El' bis Ei"^ resultiert. 

Wird eine der Verfahrensweisen gewahll, in der M]^ vor 
dem Zulauf in R' einem anderen Strom zugegeben wird, so 
werden im Rahmen des erfindungsgemaBen Verfahrens die 
Konzentrationen der Komponenten der enisprechenden 
Slrome vorzugswcise so eingestellt, daB der resultierende 
Strom fliissig und einphasig bleibl. 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsge- 
maBen Verfahren wird der Strom M]-^ in einen zweiten Reak- 
tor R,i pcleitet. Der Strom Mi" stellt also, bezogen auf den 
Rcaklors Rn, in Analogie zu den Stromen, die in den Reak- 
tor R] ilieBcn, den Strom En^ dar. Da im Reaktor Rn im er- 
findungsgemaBen Verfahren gemaB Slufe (iii) eine erneute 
Umsetzung des abgetrennlen Hydroperoxides mil der umzu- 
seizenden organischen Verbindung stattfindet, ist bezUglich 
des Reaktors Rn mindestens ein weilcrer Strom En* crfor- 
derlich. Gegebenenfalls kann beispielsweise auch ein Strom 
El]-* erforderlich sein. 

Dabei bezeichnel, analog zu den oben beschriebenen 
Stromen E]* bis Ei"*, 

Ell' den Strom, der die umzuselzende Verbindung ent- 
halt, gegebenenfalls gelost in einem oder mehreren 
sungsmilteln, 

Eii^ den Strom, der das Hydroperoxid enthalt, gegebe- 
nenfalls gelost in einem oder mehreren Losungsmil- 
teln, und 

Hii^ den Sirom, der ein oder mehrere Losungsmittel 
enthalt. 

Ebenfalls analog zu den oben beschriebenen Stromen Ei' 
ist es moglich, die Strome En' einzein oder zusammenge- 
fuhrt in geeigneten Kombinalionen in den Reaktor Rn zu lei- 
Icn. Ebenso ist, wie oben beschrieben, cine Vorlemperierung 
der Slrome En' mogiich. 

Vorzugswcise wird dcr Strom En"^ mil cincni Strom En' 
Oder einem Strom En' + En^ zusammengefuhrl und der re- 
sultierende Strom in Rn geleitet. Die Konzentrationen der 
Komponenien der Strome En^ by.w. Eii3 werden dabei be- 
vorzugt so gewahll, daB der Strom En, der in den Reaktor Rn 
nicBl, nUssig und einphasig ist. 

Dabei wird die Konzenlration der umzuseizenden oi^ani- 
schen Verbindung so gewiihlt, daB das molare Verhaltnis 
von umzusetzender organischer Verbindung zu Hydroper- 
oxid bevorzugt im Bereich von 0,7 bis 10,0, weiter bevor- 
zugt im Bereich von 0,8 bis 8,0, besonders bevorzugt im Be- 
reich von 0,9 bis 6,0 und insbesondere im Bereich von 1,0 
bis 4,0 liegt. 

Wie im Reaktor Ri wird die Umsetzung im Reaktor Rn 
bci einem Druck f>n, einer Temperatur Tn und einer Verwcil- 
zeit Ain des Reaktionsgutes durchgefuhrt, daB Ilydroper- 
oxidumsatze erziell werden, die im allgemeinen im Bereich 
von > 90%, bevorzugt im Bereich von > 92%, weiter be- 
vorzugl im Bereich > 95% und besonders bevorzugl im Be- 
reich von 95 bis 99,5% liegen. 

Dabei werden Driicke pn gewahll, die im allgemeinen im 
Bereich vom Eigendruck bis 100 bar Hegen, bevorzugt im 
Bereich vom Eigendruck bis 40 bar und besonders bevor- 
zugt im Bereich vom Eigendruck bis 30 bar. 

Die Temperaluren Tn liegen im allgemeinen iiTi Bereich 
von 0 bis nO^'C, bevorzugt im Bereich von 10 bis 1 00*^0, 
weiier bevorzugl im Bereich von 20 bis 90°(^ und besonders 
bevorzugt im Bereich von 30 bis 80°C. 

Selbstverslandlich ist es im erfindungsgemaBen Verfah- 
ren moglich, die Mischung Mn, die aus der Umselzung im 
Reaktor Rn resultiert., dem Reaktor Rn zu enlnehmen und, 
wie oben bereils beschrieben, einer Ablrennvorrichiung An 
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Oder auch der Abirennvorrichlung Aj zuzufiihren und gege- 
benenfalls eine driiie Uniseizung anzuschlieBen. 

In eincr bevor/.ugten Ausfuhrungsfomi des erfindungsge- 
niaBen Vcrt'ahrens werden jedoch zwei Reakloren Ri und Rn 
sowie eine Abirennvorrichlung Ai verwende!. DeingeiriaR 
belritTl die vorliegende Hrfindung ein Verlahren, das da- 
durch gekcnnzcichncl isL, daB Uinsclzung in den Slulen (i) 
und (iii) in zwei getrennten Reakloren durchgefiihn werden. 

Als Reakloren konnen selbstverstandlich alle denkbaren, 
fur die jeweiligcn Rcaktioncn am besten geeignelen Reakto- 
icii ciii^cselzl werden. Dabci ist iir. crlindiingsger^iaBen Ver- 
faliren ein Reaklor nicht auf einen einzelnen Behallcr be- 
schrankl. Vielmehr ist cs auch moglich, ais beispielsweise 
Reaklor R] oder beispielsweise Reaklor R^ eine Riihrkcsse!- 
kaskade einzuselzen. 

Bevorzugt werden ini erfindungsgeniaBen Vcrfaliren als 
Reakloren Fesibeltreaktoren verwendel. DemgemaB betrilTi 
die vorliegende Erfindung ein Verfahren, wie oben beschrie- 
ben, das dadurch gekenn/eichnel isl, daB als Reakloren fiir 
die Umselzungen Kestbetlieaktoren verwendel werden. 
Wcilcr bevontugl werden als Feslbel I reakloren FeslbeLlxohr- 
reaktoren eingeselzt. 

Insbesondere wird ini erfindungsgemaBen Verfaiiren als 
Reaklor Rj ein isoihenner Feslbellreaktor und als Reaklor 
Rn ein adiabalischer Festbeltreaktor verwendel. 

Daher belriffl die vorliegende Hrfindung auch cine Vor- 
richtung, umfassend einen isolhermen Festbeltreaktor (I), 
cine Abtrenneinrichlung (II) und einen adiabatischen Fest- 
bettreaklor (111). 

Ebenso betrifft die vorliegende Erfindung die Verwen- 
dung dieser Vorrichtung zur Uinsetzung einer organischen 
Verbindung mil eineni Hydroperoxid. 

Weiter belriffl die vorliegende Erfindung diese Verwen- 
dung, wobei zur Uniseizung der organischen Verbindung 
mil dem Hydroperoxid die folgenden Stufen (i) bis (iii) 
durch 1 au fen werden : 

(i) Umseizung des Hydroperoxides mil der organi- 
schen Verbindung unler Erhall einer Mischung, umfas- 
send die umgeselzle organische Verbindung und nichl 
umgeselzles Hydroperoxide 

(ii) Ablrcnnung des nichl uingeselzlcn Hydroperoxi- 
des aus der aiis Slufe (i) resuliierendcn Mischung, 

(iii) Umseizung des abgelrennlen Hydroperoxides aus 
Slufe (ii) mil der organischen Verbindung. 

Als Hydroperoxid konnen im erfindungsgemaBen Verfah- 
ren samlliche aus dem Sland der Technik bekannten Hydro- 
peroxide, die fiir die Umseizung der organischen Verbin- 
dung geeignel sind, eingesetzi werden. 

Beispiele fiir solchc Hydroperoxide sind elwa lerl-Bulyl- 
hydroperoxid oder Bihyl benzol hydroperoxid, die im oben 
genannlen SRI-Reporl 2E "Propylene Oxide" genannl sind. 
Das lerl-Bulyl hydroperoxid wird hierin hergestelll ausge- 
hend von Isobutan und Sauersioff. Das Elhylbenzolhydro- 
peroxid wird hergestelll ausgehend von Elhylbenzol und 
Sauersioff. 

Bevorzugl wird als Hydroperoxid im vorlicgenden Ver- 
fahren Wassersloffperoxid eingeseizi. DemgemaB belriffl 
die vorliegende Erfindung auch ein Verfahren, wie oben be- 
schrieben, das dadurch gekennzeichnet isl, daB als Hydro- 
peroxid Wassersloffperoxid verwendel wird. Bevorzugt 
wird dabei cine waBrige Wassersloffperoxidlosung verwen- 
del. 

Zur Herslellung von Wassersloflperoxid kann dabei bei- 
spielsweise auf das Anihrachinonverfahren zuruckgegrifien 
werden, nach dem praklisch die gesanite Menge des welt- 
weii produziencn Wassersloftperoxids hergeslellt wird. Die- 



ses Verfahren beruhi auf der kaialyiischen Ilydrierung einer 
Anlhrachinon- Verbindung zur enlsprechenden Anlhrahy- 
drochinon- Verbindung, nachfol gender Umseizung dersel- 
ben mil Sauersloil' unler Bildung von Wassersloffperoxid 
5 und anschheBender Ablrcnnung des gebildelen Wassersloff- 
peroxids durch Hxlrakiion. Der Kalalysezyklus wird durch 
erneule Ilydrierung der ruckgebildelen Anlhrachinon- Ver- 
bindung geschlossen. 

Einen Uberblick Liber das Anihrachinonverfahren gibt 

10 "Ullmanns Encyclopedia of Industrial Chemistry", 5, Auf- 
lagc, RnnH 1 1. Seiten 447 bis 456. 

Ebenso isl es denkbar, zur Wasserstonperoxidgewinnung 
Schwefelsaure durch anodische Oxidation unler gleichzeiti- 
ger kalhodischer Wassersloffentwicklung in Peroxodi- 

15 schwetelsaure zu uberfiihren. Die Hydroiyse der Peroxodi- 
schwefelsaure fuhrt dann auf dem Weg iiber Peroxoschwe- 
leisaure zu Wassersloffperoxid und Schwefelsaure, die da- 
init zuriickgewonnen wird. 

Moglich ist selbstverstandlich auch die Darstellung von 

20 WasserslolTpMsroxid aus den Elementen. 

In den einzelnen Reakloren ist cine Rcaktionsfuhrung 
dergeslall denkbar, daB bei entsprechender Wahi der organi- 
schen Verbindung die Umseizung derselben mil dem Hydro- 
peroxid bei den gegebenen Druck- und Temperaturverhalt- 

2.S nissen ohne Zusalz von Katalysatoren erfolgl. 

Bcvor/.ugl wird jedoch eine Verfahrensweise, bei der zur 
groBeren Effizienz der Umseizung ein oder mehrere geeig- 
nele Katalysatoren zugeselzl werden, wobei wiedcrum hele- 
rogene Katalysatoren bevorzugt eingeselzt werden. Deirige- 

30 maB belriffl die vorliegende Erfindung ein Verfahren, wie 
oben beschrieben, das dadurch gekennzeichnet isl, daB die 
organische Verbindung bei der Umseizung mil einem hele- 
rogenen Kalalysator in Konlakl gebrachl wird. 

Dabei sind prinzipiell alle helerogenen Katalysatoren 

35 denkbar, die fur die jeweilige Umseizung geeignel sind. Be- 
vorzugl werden dabei Katalysatoren verwendel, die ein po- 
roses oxidisches Material wie z. B. ein ZcoHlh umfassen. 
Vorzugsweise werden Katalysatoren eingeselzt, die als po- 
roses oxidisches Material ein Titan-, Vanadium-, Chrom-, 

40 Niob- oder zirkoniumhaltigen Zeolilh umfassen. 

Dabei sind im einzelnen Titan-, Vanadium-, Chrom-, 
Niob-, zirkoniumhallige ZeoHlhe mil Penlasil-Zeolith- 
Struklur, insbesondere die 'lypen mil. ronlgenografischer Zu- 
ordnung zur BEA-, MOR-, TON-, MTW-, FER-, MR-, 

45 MEL-, CHA-, ERI-, RIIO-, G1S-, BOG-, NON-, EMT-, 
HEU-, KH-, FAU-, DDR-, MTT-, RUT-, RTH-, ITL-, 
MAZ-, GME-, NES-, OR-, SGT-, EUO-, MFS-, MWW- 
oder MFI/MEL-Mischstruktur sowie rrQ-4 zu nennen. 
Denkbar sind fiir den Einsalz im erfindungsgemaBen Ver- 

50 fahren weiierhin liianhaliige ZeoHlhe mil der Strukrur des 
UTD-1, Cn-1 Oder CTT-5. Als weilcre liianhaliige ZeoHlhe 
sind solche mil der Slruktur des ZSM-48 oder ZSM-12 zu 
nennen. 

Als besonders bevorzugl sind fiir das erfindungsgemaBe 
55 Verfahren li-Zeolithe mil MFI-, MEL- oder MFI/MEL- 
Mischstruklur anzusehen. Als weiter bevorzugl sind im ein- 
zelnen die Ti-cnihalienden ZeoHlh- Katalysatoren, die im 
allgemeinen als "TS-l", "TS-2", "TS-3" bezeichnet werden, 
sowie Ti-Zeoliihe mil einer zu p-Zeolilh isomorphen Ge- 
60 riistsiruklur zu nennen. 

Insbesondere bevorzugl wird im erfindungsgemaBen Ver- 
fahren ein heterogener Kalalysator, der das liianhaliige Sili- 
kalitTS-l umfaBl, verwendel. 

Dabei isl es im erfindungsgemaBen Verfahren moglich, 
65 als Kalalysator das porose oxidische Material an sich zu ver- 
wenden. Selbslverstandlich ist es jedoch auch moglich, als 
Kalalysator einen Formkorper einzuselzen, der das pxjrose 
oxidische Material umfaBl . Dabei konnen zur Herslellung 
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des Fonnkorpers, ausgehend von dem porosen oxidischen 
Material, alle Verfahren geinaB deni Stand der Technik ein- 
gesetzi werden. 

Vor, wahrend oder nach dein einen oder niehreren Fonii- 
gebungsschritlen in diesen Verfahren konnen auf das Kala- 5 
lysalonnalerial Hdelmeialle in Fonn geeigneler Fdelmeiall- 
koinponcnlen, bcispiclswcise in Fonn von wasscrloslichcn 
Salzen aufgebrachi werden. Vorzugsweise wird dieses Ver- 
faliren angewendet, urn Oxidaiionskatalysatoren auf der Ba- 
sis von Titan- oder Vanadiumsilikaien mil /eolilhstruktur lO 
hci/,usiellcii, wOuei KaLalysalcrcn crhiiltiich vAr.d, die einen 
Gehall von 0,01 bis 30 (jew.-% an cinein oder niehreren 
lidel met alien aiis der Gnippe Ruthenium, Rhodium, Palla- 
dium, Osmium, Iridium, Plaliii, Rhenium, (jold und Silbcr 
aufweisen. Derarlige Katalysatoren sind beispiclsweise in 15 
der DE-A 1 96 23 609.6 beschrieben, die hierinil. bzgl. der 
darin beschriebcnen Katalysatoren voll uinfanglich in den 
Kontexi. der vorliegenden Aniiieldung durch Bezugnahme 
aufgenommcn wird. 

Selbstverslandlich konnen die Formkorper konfektioniert 20 
werden. Sainlliche Verfahren zur Zerklcinerung sind dabei 
denkbar, beispiclsweise durch Spliiiung oder Brechen der 
Formkorper, ebenso wie weilere cheniische Behandlungen, 
wie beispielsweise vorstehend beschrieben. 

Bel Verwendung eines Formkorpers oder auch mehr da- 25 
von als KatalysaLor kann dicscr iin erfindungsgemaBen Ver- 
fahren nach erfolgter Deaktivierung durch ein Verfahren re- 
generiert werden, bci dcin die Regcnericrung durch gczicl- 
tes Abbrennen der fiir die Deaktivierung veranlwortlichen 
Belage erfolgt. Dabei wird bevorzugt. in einer Inertgasaimo- 30 
sphatre gearbeitet, die genau definierte Mengen an Sauer- 
sioff-liefernden Substanzen enlhall. Dieses Regenerierungs- 
verfahren ist in der DH-A 197 23 949.8 beschrieben, die 
diesbcziiglich vollumfanglich in den Kontexi der vorliegen- 
den Anmeldung durch Be/ugnahme einbezogen werden. 35 

Unterden Reaktionen, die iin edindungsgemaBen Verfah- 
ren moglich sind, seien beispielhaft die folgenden genannt: 
die Epoxidation von Olehnen wie z. B. die Ilersteliung von 
Propenoxid aus Propen und H2O2 oder aus Propen und Ge- 
mischen, die H2O2 in situ Hefem; 40 
Hydroxylierungen wie z. B. die Hydroxylierung mono-, bi- 
oder polycyclischer Aromalen zu mono-, di- oder hoher sub- 
stituierten Hydroxyaromalen, beispielsweise die Umselzung 
von Phenol und H2O2 oder von Phenol und Gemischen, die 
II2O2 in situ liefem, zu Ilydrochinon; 45 
die Oxinibildung aus Ketonen unter Anwesenheil. von H2O2 
oder Gemischen, die H2O2 in silu liefem, und Ammoniak 
(Ammonoximierung), beispielsweise die Ilersteliung von 
Cyclohexanonoxim aus Cyclohexanon; 

die Baeyer-Villiger-Oxidalion. 50 

Bevorzugt werden im erfindungsgemaBen Verfahren or- 
ganische Verbindungen umgesetzl, die mindestens eine C- 
C-Doppelbindung aufweisen. DenigemaB betritTt die vorlie- 
gende Frfindung ein Verfahren, wie oben beschrieben, das 
dadurch gekennzeichnet ist, daB die organische Verbindung .55 
mindestens cine OODoppelbindung aufweist. 

Als Beispiele fur solche organischen Verbindungen mil 
mindestens einer OODoppelbindung seien folgende Al- 
kene genannt: 

Elhen, Propen, 1-Buten, 2-Buten, Isobuten, Butadien, Pen- 60 
tene, Piperylen, Hexene, Hexadiene, Heptene, Ociene, Dii- 
sobuten, Trimethylpenten, Nonene, Dodecen, Tridecen, Te- 
Ira- bis Eicosene, Tri- und Telrapropen, Polybutadiene, Po- 
lyisobutene, Isoprene, 'lerpene, Geraniol, Linalool, Linalyl- 
acetat, Methylencyclopropan, ('yclopenten, Cyclohexen, 65 
Norbornen, Cyclohepten, Vinylcyclohexan, Vinyloxiran, 
Vinylcyclohexen, Styrol, Cyclooclen, Cyclooctadien, Vinyl- 
norbomen, Inden, Teirahydroinden, Melhylsiyrol, Dicyclo- 
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peniadien, Divinylbenzol, Cyclododecen, Cyclododeca- 
trien, Stilben, Diphenylbutadien, Vitamin A, Belacarotin, 
Vinylidenfluorid, Allylhalogenide, Crotylchlorid, Methal- 
lylchlorid, Dichlorbuten, Allylalkohol, Methallylalkohol, 
Buienole, Butendiole, Gyclopentendiole, Pentenole, Octa- 
dienole, Tridecenole, ungesatiigie Sieroide, Hthoxyclhen, 
Isoeugcnol, Anethol, ungesalLigle ("arbonsauren wie z. B, 
Acrylsaure, Methacrylsaure, Crotonsaure, Maleinsaure, Vi- 
nylcssigsaure, ungesatligie Fettsauren, wie z. B. Olsaure, 
Linolsaure, Palmitinsaure, naturlich vorkommende Feite 
und Ole. 

Bevorzugt werden im erfindungsgemaBen Verfahren Al- 
kene verwendet, die 2 bis 8 Kohlensioffatome enthalten. Be- 
sonders bevorzugt. werden Elhen, Propen, und Buien umge- 
seizl. Insbesondere bevorzugt wird Propen umgesetzl. 

Ein weiterer Vorleil des erfindungsgemaBen Verfalirens, 
neben derTatsache, daB ein geringercrUberschuB an umzu- 
seizender organischer Verbindung im Verhaltnis zu Hydro- 
peroxid erreichl werden kann, isl darin zu sehen, daB uber 
die Ablrennung von Hydroperoxid und dessen erneute Um- 
selzung mil der organischen Verbindung ein hoher Gesainl- 
umsalz des Hydroperoxides erziell werden kann. Gleichzei- 
tig werden Folgereaktionen des Produktes reduzierl. 

In Fig. 1 isl einc bevorzugte Ausfiihrungsform der Appa- 
ratur dargestelll. Dabei bezeichnel: 

Ei einen Strom, enthaltend beispielsweise fliissiges 
Propen, waBrige Wassersloffperoxidlosung und Metha- 
nol, 

Ri einen isolhermen Festbellrohrreaklor, 

Mi einen Strom, rcsultierend aus der Umselzung in Re- 

aktor Ri, 

Ai eine Destillationskolonne zur Ablrennung iiber 
Kopf, Liber Scitenabzug und iiber Sumpf, 
M] einen Strom, rcsultierend aus der Ablrennung iiber 
Kopf, der vorwiegend Propen, Propenoxid und Metha- 
nol umfaBt, 

Mj^ einen Strom, resultierend aus der Ablrennung iiber 
Seilenabzug, der vorwiegend Methanol und waBrige 
Wassersloffperoxidlosung umfaBi und der in den Reak- 
lor Rn geleitet wird, 

Mj^ einen Strom aus der Ablrennung iiber Sumpf, der 
hochsiedende Nebenprodukle, beispielsweise Methox- 
y propanoic und Propantriol, aus der Umselzung in Re- 
aktor R] umfaBt, 

M]"^ einen optionalcn Strom, der der Destillationsan- 
lage A I zugegeben wird, um die vSunipfteniperatur 
niedrig zu halten, beispielsweise gasformiges Propen, 
Rii einen adiabatischen Festbellrohrreaklor, 
H]i einen Strom, der ilLissiges Propen und Methanol 
umfaBt und in den Reaklor Ru geleitet wird. 
Mil einen Sirom aus Reaklor Rn, der Propen, Propen- 
oxid und Methanol umfaBt. 

In Fig. 2 ist eine weilere bevorzugte Ausfiihrungsfonn 
der Apparatur dargeslelll. Dabei bezeichnel: 

E| einen Strom, enthaltend beispielsweise fiussiges 
Propen, waBrige Wasserstoffperoxidlosung und Metha- 
nol, 

Ri einen isolhermen Festbellrohrreaklor, 
Ml einen Strom, rcsultierend aus der Umselzung in Re- 
aklor R), 

Ai eine Destillationskolonne zur Ablrennung Uber 
Kopf und uber Sumpf, 

Ml' einen Slrom, resultierend aus der Ablrennung fiber 
Kopf, der vorwiegend Propen, Propenoxid und Metha- 
nol umfiaBt, 
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Mj^ einen Strom, resultierend aus der Abtrennung iiber 

Sunipf, der vorwiegend Wassersioffperoxid, Wasser, 

Methanol und hochsiedende Nebenprodukte umfaBl. 

und der in den Reaktor Rn geleitei wird, 

R]i einen adiabatischen Feslbetirohrreaklor, 5 

Hn einen Strom, der fUissiges Propen und Methanol 

umfaBi und in den Reaklor Rh geleitei wird, 

Mn einen Strom aus Reaktor Rn, der Propen, Prop)en- 

oxid und Methanol unifaBl. 



Beispiclc 
Bci spiel 1 

15 

Zweistufige Fahrweise mil ZwischenabLrennung 

Durch einen ersten Rohrreaklor mit ca. 50 ml Reaktions- 
volumen, gefuUl mil 23.1 g verslrangtem TS-1, wurden 
Musse von 10,5 g/h Wassersioffperoxid (ca. 40Gew.-%), 20 
58 g/h Methanol und 10 g/h Propen bci 40°(: Rcaktionslem- 
peratur und 20 bar Reaktionsdruck geleiter. 

Zur Analyse des Austrags des Rohrreaktors wurde die 
Reakiionsmischung in einen Sambay-Verdampfer gegen At- 
niospharendruck entspannt. Die abgetrennten Leichtsieder 25 
wurden online in cinem Gaschromalographcn analysiert.. 
Der fliissige Reaktionsaustrag wurde gesammelt, gewogen 
und ebenfalls gaschromalographisch analysiert. 

Der erreichle Wassersloffperoxid-Umsatz belrug 85%. 
Die Propenoxid-Selektivilat beziiglich Wassersioffperoxid 30 
belrug 95%. 

Der Austrag aus dem erslen Reaktor, der Methanol, Was- 
ser, Propenoxid, Nebenprodukte, unumgeset/tes Propen und 
Wasserstol'fperoxid enthielt, wurde in eine Kolonne ent- 
spannt. Die Kolonne wurde bci Nonrialdruck belricbcn und 35 
halte ca. 15 Iheoretische Sluten. 

Bci einer Suinpftempcratur von ca. 69%l gelang cine Ab- 
trennung des Propenoxids aus der Mischung bis auf < 
1 Gew.-%. 

tiber Kopf gingen hierbei neben Propenoxid das leichter 40 
siedende Propen und Teile des Methanols. Am Kopf wurde 
bci 50'^(^ in eincin Tcilkondcnsator der fiir die Trcnnung in 
der Kolonne benotigte Rucklauf kondensiert. Das Kopfpro- 
dukt wurde gasformig abgezogen und der Aufarbeitung zu- 
geftihrt. 45 

Das Sumpfprodukt wurde einem zweiten Rohrreaklor zu- 
gefuhrt. 

Durch einen zweiten Rohrreaklor mit ca. 50 ml Reakti- 
onsvolumen, gefullt mit 28 g verslrangtem TS-1, wurden 
das Sumpfprodukt aus der Zwischenabtrennung und ein 50 
Propcnslrom von ca. 9 g/h bci 40°C Rcaktionstcmpcratur 
und 20 bar Reaktionsdruck geleitet. 

Nach Vcrlassen des Rcaktors wurde die Reaktionsmi- 
schung in einem Sambay-Verdampfer gegen Armospharen- 
druck entspannt. Die abgetrennten Leichtsieder wurden on- 55 
line in einem Cjaschromatographen analysiert. Der ntissige 
Reaktionsaustrag wurde gesammelt, gewogen und ebenfalls 
gaschromatographisch analysiert. 

Der erreichle Wassersloffperoxid-Umsatz betrug 96%. 
Die Propenoxid-Selektivilat beziiglich Wassersioffperoxid 60 
betrug 96%. 

In der Summe betrug der Wassersloffperoxid-Umsatz 
99,4% und die Propenoxid-Selektivilat 95-96%. Dies ergab 
eine Propenoxid-Ausbcute beziiglich Wassersioffperoxid 
von 94-95%. 65 
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Beispiel 2 

Hinstufige Fahrweise ohne Zwischenabtrennung 

Durch einen Rohrreaklor mil ca. 50 inl Reaklionsvolu- 
men, gefullt mil 20 g verslrangtem TS- 1 , wurden Fliisse von 
8,3 g/h Wassersioffperoxid (ca. 40 Cjew.-%), 49 g/h Metha- 
nol und 7,8 g/h Propen bei 40°C Reaktionsiemperatur und 
20 bar Reaktionsdruck geleitei. 

Nach Verlassen des Rcaktors wurde die Reaktionsmi- 
«;rhiinp in einen Sambay-Verdampfer gegen Almospharen- 
druck enljjpannl. Die abgclrcnnten Leichtsieder wurden on- 
line in einem Gaschromatographen analysiert. Der liiissige 
Reaktionsaustrag wurde gesanuiielt, gewogen und ebenfalls 
gaschromatographisch analysiert.. 

Der erreichte Wassersloffperoxid-Umsatz belrug 98,4%. 
Die Propenoxid-Selektivilat beziiglich Wassersioffperoxid 
belrug 80,3%. Die Propenoxid- A usbeute beziiglich Wasser- 
sioffperoxid betrug 79%. 

Patenlanspriichc 

1 . Verfahren zur Umselzung einer organischen Verbin- 
dung mit einem Hydroperoxid, das mindestens die fol- 
genden Siufen (i) bis (iii) umfaBl: 

(i) Umselzung des Hydroperoxides mil <icr orga- 
nischen Verbindung unter Erhalt einer Mischung, 
umfasscnd die uingcsctztc organische Verbindung 
und nichl umgeselztes Hydroperoxid, 

(ii) Abtrennung des nicht umgesetzien Hydroper- 
oxides aus der aus Slufe (i) resuilierenden Mi- 
schung, 

(iii) Umsetzung des abgeirennlen Hydroperoxi- 
des aus Stufe (ii) mit der organischen Verbindung, 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gckcnnzeich- 
nei, daB die Umselzungen in den Siufen (i) und (iii) in 
zwei gelrennlen Rcakloren durchgefuhrt werden. 

3. Vert^hren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnel, daB als Reaktoren fiir die Umselzungen Fesl- 
beiireaktoren verwendet werden. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichneU daB als Hydroperoxid Wasser- 
sioffperoxid verwendet wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, da- 
durch gekennzcichner, daB die organische Verbindung 
bei der Umsetzung mit einem heterogenen Kalalysator 
in Kontakt gebracht wird. 

6. Verfahren nach Anspmch 5, dadurch gekennzeich- 
nei, daB der heterogene Kalalysalor ein tilanhaltiges Si- 
licalil umfaBl. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB die organische Verbindung 
mindestens eine C-C-Doppclbindung aufweist. 

8. Vorrichtung, umfassend einen isolhermen Feslbei- 
treaktor (I), eine Abtrenneinrichtung (II) und einen 
adiabatischen FeslbcUreaklor (III). 

9. Verwendung einer Vorrichtung gemaB Anspruch 8 
zur Umsetzung einer organischen Verbindung mit ei- 
nem Hydroperoxid. 

10. Verwendung nach Anspruch 9, wobei zur Umset- 
zung der organischen Verbindung mil dem Hydroper- 
oxid die folgenden Siufen (i) bis (iii) durchlaufen wer- 
den: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der orga- 
nischen Verbindung unler Erhali einer Mischung, 
umfasscnd die umgcseizte organische Verbindung 
und nicht umgeselztes Hydroperoxid, 

(ii) Abtrennung des nicht umgesetzien Ilydroper- 
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oxides aus der aus Slufc (i) rcsultierenden Mi- 
schung, 

(iii) Umsetzung des abgelrennlen Hydroperoxi- 
des aus Stule (ii) mil der organischen Verbindung. 
11. Verwendung nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 5 
zcichnet, daB die Uniseizung in Slufc (i) in einem iso- 
Ihcriiicn FeslbeUrcaklor (I), die Ablrennung in Slufc 
(ii) mittels einer Ablrenneinrichlung (II) und die Um- 
setzung in Stufe (iii) in einem adiabatischen FestbeUre- 
aktor (TIT) durchgefuhrt. wird. 10 



Hicrzu 1 Scilc(n) Zcichnungen 



20 



2S 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



- Leerseite - 



ZEICHNUNGEN SEITE 1 



Nummer: 
Int. Cl7: 

Offenlegungstag: 



DE198 35 907 A1 
C 07 B 3Z/00 

17. Februar 2000 



Figur 1 




Figur 2 




902 067/258 



